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(54) Composition de maltitol et son procede de preparation 



(57) L'invention concerne une nouveile composition 
cristalline de maltitol presentant essentiellement une 
structure poreuse et alveolee et possedant un tres gran- 
de purete en maltitol et une faible densite. 

Cette composition possede des proprietes fonction- 



nelles remarquables, rendant son utilisation particufie- 
rement recommandee pour fabriquer des comprimes ou 
diverses poudres a dissoudre dans I'eau. 

L'invention a trait egalement a un nouveau procede 
permettant de fabriquer la composition cristalline de 
maltitol. 
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Description 

La presente invention concerne une nouvelle composition cristalline de maltitol. d'une tres grande purete et de 
faible densite. Eile a trait egalement a un procede particulier d'obtention de cette composition et aux utilisations de 
^ celle-ci dans I'industrie. 

Le 4-O-alpha-D-glucopyranosyl-D-glucitol, appele communement maltitol. est un polyol obtenu industriellement 
par hydrogenatton du maltose. II presente un grand interet en raison du fait qu'il est plus stable chimiquement et moins 
calorique que le saccharose, tout en possedant avantageusement des proprietes organoleptiques tres voisines de 
celles de ce sucre. De plus, le maltitol possede la particularity de n'etre pas cariogene. ce qui lui ouvre et lui a deja 
10 ouvert de multiples applications dans I'industrie. notamment dans les industries alimentaires et pharmaceutiques. 

Pendant tres longtemps, le maltitol n'a ete presente que sous forme de sirops de faible richesse. Ce polyol est 
par exemple le compose majoritaire present dans les sirops LYCASIN® 80/55 et MALT! SORB® 75/75 commercialises 
depuis pres de vingt ans par la demanderesse. Les teneurs en maltitol de ces sirops ne depassent jamais 75 % de 
leur matiere seche. 

75 Puis ^ le maltitol a ete commercialise sous forme de poudres amorphes et impures. On a ainsi souvent seche par 

atomisation des solutions de maltitol. Si Ton se refere a la litterature. cette technique a toujours ete consideree comme 
particulierement difficile a mettre en oeuvre en raison d'un collage important dans les tours d'atomisation mais aussi 
en raison du caractere tres hygroscopique des poudres ainsi obtenues. De nombreux brevets temoignent d'un travail 
important visant a remedier a ces problemes. On peut citer par exemple : 

20 

les brevets GB 1 383 724, JP 49-8761 9 et US 4 248 895, dans lesquels il est propose d'ajouter avant atomisation 
aux solutions de maltitol diverses substances telles que des alginates. celluloses : amidons modifies, polyvinylpyr- 
rolidone, polymeres hydrophiles. proteines ou extraits proteiques. de facon a reduire le collage dans les tours 
d'atomisation. 

les brevets JP 50-5931 2 et JP 51 -11 381 3. dans lesquels sont decrites des methodes d'atomisation de compositions 
anhydres de maltitol fondu. 

- les brevets JP 49-11 0620, US 3 91 8 966. US 3 91 5 736, JP 50-1 29769 et JP 43-61 665, dans lesquels sont donnees 
des methodes visant a reduire I'hygroscopicite des poudres anhydres de maltitol, soit par ajout de substances 
antimottantes. soit par enrobage des poudres de maltitol par des saccharides, des polyols ou des matieres grasses, 
ou soit encore par granulation humide. 

Ce n'est que vers 1980 que I'on a reussi pour la premiere fois a produire des cristaux de maltitol. Auparavant, ce 
polyol avait toujours ete considere comme un produit non cristallisable. Ce postulat errone, reste longtemps ancre 
dans les esprits, trouve en realite son origine dans le fait que la cristallisation du maltitol a partir d'une solution sursa- 
turee n'est pas aussi spontanee que dans le cas d'autres polyols comme le mannito! : I'erythritol ou I'isomalt par exemple. 
Certaines caracteristiques propres au maltitol, comme en particulier sa viscosite et sa solubility seraient a I'origine 
des difficultes constatees. 

La seule forme cristalline connue a ce jour pour le maltitol est la forme anhydre, decrite dans le brevet US 4 408 
041 de la societe HAYASHIBARA. Pour connaitre les caracteristiques de cette forme cristalline, on pourra au besoin 
-to se referer a ce brevet depose en 1 981 , ou a I'article "X-ray crystal structure of maltitol (4-O-alpha-D-glucopyranosyl- 
D-glucitol)" de SHOICHI OHNO et aL paru dans "Carbohydrate Research, 108(1982), 163-171. Quelques annees 
plus tard sont apparues sur le marche les premieres poudres pseudo-cristallines de maltitol. Celles-ci furent. et sont 
toujours, pour certaines d'entre elles, preparees par une technique dite de "masse", consistant a faire prendre en 
masse une solution deshydratee de maltitol presentant une richesse pouvant atteindre au mieux 90 % : par ajout d'une 
amorce composee de cristaux de sucres ou de polyols. Un tel procede est par exemple decrit dans les documents JP 
57-47630 et JP 58-158145. 

II a egalement ete propose dans le brevet US 4 408 401 cite plus haut, de preparer des melanges cristallins 
pulverulents, appeles "total sugar", par atomisation de solutions pre-cristallisees ou masses cuites. Celles-ci sont ob- 
tenues par refroidissement tres lent d'une solution aqueuse sursaturee en maltitoL contenant par ailleurs de larges 
quantites d'autres polyols tels que sorbitol, maltotriitol et maltotetraitol et d'autres polyols de degre de polymerisation 
superieur. 

Par ce refroidissement tres lent et par ajout d'une amorce cristalline de maltitol, on fait apparaitre et croitre dans 
la solution des cristaux de maltitol. Lorsque 25 a 60 % du maltitol de cette solution aqueuse est cristaliise. on procede 
alors a une atomisation a une temperature tres basse, c'est-a-dire comme indique, a une temperature comprise entre 
60 et 100°C pour ne pas faire disparaitre les cristaux que I'on a volontairement generes. De ce fait, le "total sugar" 
obtenu contient 25 a 60 % de maltitol cristaliise sous forme de cristaux tout a fait identiques a ceux obtenus par 
cristallisation dans I'eau. On verra plus loin les inconvenients dus a la presence de tels cristaux pour certaines appli- 
cations particulieres. 
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Par ailleurs, ce "total sugar" est loin d'etre suffisamment cristallin puisqu'il est indique qu'il necessite. si Ton se 
refere a Ja description et notamment a rexemple 4. d'etre seche davantage. pendant 40 minutes environ, mais aussi 
d'etre vieilli pendant 10 heures. On comprend que ce procede. tres dispendieux en temps, n'ait semble-t-il jamais 
connu le moindre developpement et la moindre attention. 

5 Un pas decisif dans la mise au point de poudres cristallines de maltitol de tres haute richesse a ete franchi. grace 

aux travaux de la demanderesse, par la mise au point de nouveaux procedes de fabrication bases sur I'emploi de 
techniques de fractionnement par chromatographie continue. Ces procedes. objets des brevets EP 0 185 595 et EP 
0 1S9 704. permettent d'obtenir a un cout competitif des poudres d'une purete atteignant 99 %, par la simple cristalli- 
sation dans i'eau du maltitol present dans une fraction chromatographique particulierement riche en ce polyol. Une 

to telle poudre cristalline est par exempie commercialisee depuis plusieurs annees par la demanderesse sous I'appellation 
MALTISORB® cristallise. 

Les techniques dites de "masse" d'une part et de cristallisation dans I'eau d'autre part, sont aujourd'hui quasiment 
les seuls procedes employes industrielfement. Les produits ainsi obtenus, dont la cristallinite est tres variable, con- 
viennent particulierement bien a certaines applications comme cedes du chewing-gum ou du chocolat. 

75 En revanche, il est d'autres applications ou ces produits ne sont pas totalement satisfaisants. C'est le cas par 

exempie lorsque Ton souhaite utiliser du maltitol pour remplacer le saccharose ou le lactose dans les formes seches 
pharmaceutiques telles que les gelules, les medicaments du type poudres a dissoudre : les comprimes et les prepa- 
rations nutritives pulverulentes a diluer. C'est egalement le cas lorsque Ton souhaite realiser le meme genre de subs- 
titution dans les aliments sucres tels que les boissons en poudre, les entremets, les preparations pour gateaux ou les 

20 poudres chocolatees ou vanillees pour petit dejeuner. 

On constate pour ces applications particulieres, aussi bien pour les poudres pseudo-cristallines de maltitol obte- 
nues par la technique de "masse" que pour les poudres cristallines de maltitol contenant des cristaux obtenus par 
cristallisation de maltitol dans I'eau, que celles-ci presentent un ou plusieurs defauts comme en particulier ceux de 
s'ecouler diffictlement, d'etre sujettes a une prise en masse ou a un mottage, de ne se dissoudre que tres lentement 

25 dans I'eau, d'etre de mauvais excipients pour compression ou de ne pas satisfaire aux criteres d'identificatton et de 
purete imposes par differentes pharmacopees. 

II a pourtant deja ete propose, dans le cas du maltitol, d'ameliorer par extrusion son aptitude a la compression. 
Une telle methode est par exempie decrite dans le brevet EP 0 220 1 03 dont la demanderesse est titutaire. Eile n'est 
pas ideale en raison du fait qu'elle ne permet malheureusement pas d'ameliorer ('ensemble des defauts constates plus 

^0 haut pour les produits du marche. 

Desireuse d'ameliorer I'etat de la technique, la demanderesse a done cherche a mettre au point une composition 
de maltitol n'ayant pas les defauts d'ecoulement, de mottage, de dissolution, ou de compression que presentent les 
poudres de maltitol connues. Certes, on auraitpu penserque le besoin identifie puisse etre satisfait par d'autres polyols. 
Or, on constate qu'il n'en est rien car aucun d'entre eux ne possede des caracteristiques de solubility d'hygroscopicite, 

35 de saveur sucree et de fusion aussi proches du saccharose que le maltitol. 

II est du merite de la demanderesse d'avoir reussi, contre toute attente, et apres avoir mene une recherche ap- 
profondie sur le sujet a preparer une composition cristalline de maltitol ne presentant pas les defauts releves pour les 
poudres de maltitol connues. Eile a mis en evidence que, de maniere surprenante et inattendue, une telle composition 
cristalline pouvait etre preparee dans des conditions particulieres a partir d'un sirop presentant une richesse en maltitol 

io superieure a 92 %, par un procede s'apparentant a une atomisation. bien que cette technique n'ait jamais permis dans 
le passe d'obtenir directement une cristallisation du maltitol . II faut noter, en outre : que la technique d'atomisation 
etait tombee en totale desuetude dans le cas du maltitol, depuis la mise en evidence de la possibility de faire cristalliser 
ce polyol a partir d'une solution sursaturee et I'avenement de procedes juges tres performants bases sur ce principe. 
L'invention a trait par consequent, en premier lieu, a une composition cristalline de maltitol. presentant essentiel- 

15 lement une structure poreuse et alveoiee, une richesse en maltitol superieure ou egale a 92 % ; et une densite apparente 
comprise entre 100 et 700 g/i. 

La notion de richesse doit etre entendue, dans le cas de la presente invention, comme correspondant au pour- 
centage de maltitol exprime en poids sec/sec par rapport a ('ensemble des carbohydrates presents dans la composition 
cristalline de maltitol. Ces carbohydrates peuvent etre des sucres tels qu'en particulier le D-glucose. le maltose, le 

50 maltotriose et le maltotetraose et des polyols issus de Thydrogenation de ces sucres. Habituellement, cette richesse 
est mesuree par chromatographie liquide haute performance. 

La premiere caracteristique essentielle de la composition de maltitol tient au fait qu'elle est cristalltsee, ce qui lui 
confere une tres haute stabilite vis-a-vis de I'humidite. Eile a par consequent une faible tendance a prendre en masse 
ou a motter. Ainsi, son usage est aise et il n'est pas imperatif de prendre des dispositions draconiennes pour prevenir 

55 ce risque. 

La cristallinite de la composition conforme a l'invention peut etre evaluee par calorimetrie thermique differentielle. 
Celle-ci est directement proportionnelle a son enthalpie de fusion, laquelle est de preference superieure a 130 J/g t 
plus preferentiellement superieure a 145 J/g et encore plus preferentiellement superieure a 155 J/g. 
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II a ete constate de maniere surprenante et inattendue que la composition conforme a I'invention possede une 
cristallinite toujours nettement superieure a un maltitol masse, une cristallinite en general superieure a un maltitoi 
extrude de richesse en maltitol equivalente et une critallinite en general tres legerement inferieure a un maltitoi cristallise 
dans I'eau de richesse en maltitol equivalente. C'est ainsi qu'il est courant que la composition conforme a I'invention 
presente une enthalpie de fusion comprise entre 160 et 164 J/g alors que cette enthaipie de fusion est d'ordinaire 
comprise entre SO et 1 20 J/g pour un maltitol masse comme par exemple dans le cas de la poudre MALBIT® CR ; est 
comprise entre 1 30 et 1 45 J/g pour un maltitol extrude et est comprise entre 1 63 et 1 67 J/g pour un maltitoi cristallise 
dans I'eau tel que le produit MALTISORB® cristallise. commercialise par la demanderesse. 

II a ete egalement remarque que la composition conforme a I'invention presente une temperature de fusion com- 
prise entre 148 et 150°C. en general voisine de 149°C. Cette temperature tend a etre legerement plus faible que celle 
d'un maltitol cristallise dans I'eau de richesse equivalente en maltitol. 

Selon une seconde caracteristique essentielte. la composition cristalline de maltitol conforme a I'invention possede 
une richesse en maltito! au moins egale a 92 %. On prefere. afin qu'elle puisse cristalliser directement et plus parfai- 
tement. qu'elle presente une richesse en maltitol superieure ou egale a 95 %. et mieux encore superieure ou egale a 
98 %. L'ideal est d'atteindre une richesse voisine ou superieure a 99 %. 

Par ailleurs : on prefere egalement que la composition conforme a i'invention ne contienne qu'une faible teneur en 
polyols autres que le maltitol. ces polyols pouvant etre en particulier du sorbitol, du xylitol. du mannitol. de I'iditoL de 
I'arabitoL du maitotriitol ou du maltotetraitol. La teneur en ces polyols est de preference inferieure a 5 % et mieux 
encore inferieure a 2 % par rapport a ia matiere seche de la composition. II a ete constate en effet que leur presence 
altere de facon significative la cristallinite de la composition conforme a I'invention. Ceci n'est pas le cas. ou I'est dans 
une bien moindre mesure. lorsque la composition contient certaines autres substances. Ceci explique que la compo- 
sition cristalline de maltitol puisse contenir sans inconvenient de telles substances en quantite plus ou moins grande. 
en fonction de ('usage qui lui est reserve. 

Parmi ies substances susceptibles d'entrer sans probleme majeur dans la composition cristalline de maititoL on 
peut citer par exemple Ies edulcorants intenses. Ies colorants. Ies parfums. Ies aromes. Ies vitamines. Ies mineraux. 
Ies principes actifs pharmaceutiques ou veterinaires. ies esters d'acides gras. Ies acides organiques ou mineraux et 
ieurs sels. Ies matieres proteiques comme Ies proteines. ies acides amines et Ies enzymes. 

Selon une troisieme caracteristique essentielle. la composition cristalline de maltitol conforme a I'invention pre- 
sente d'ordinaire une densite plus faible que celles des poudres de maltitol connues. Cette densite peut etre mesuree 
par exemple en utilisant un appareil commercialise par la societe HOSOKAWA sous la marque "Powder Tester" en 
appliquant la methode recommandee pour mesurer une densite apparente. Dans ces conditions, la composition con- 
forme a I'invention presente une densite apparente comprise entre environ 1 00 et environ 700 g/l : de preference entre 
200 et 670 g/l et plus preferentiellement entre 300 et 650 g/L De facon courante. sa densite apparente est comprise 
entre 400 et 650 g/l. 

La densite faible de la composition conforme a I'invention est due a sa structure particuliere. qui la distingue 
nettement des poudres de maltitol connues. En effet. par observation au microscope, on peut constater que sa structure 
est essentiellement poreuse et aiveolee. De plus, Ies particules composant la composition conforme a I'invention sont 
essentiellement spheriques, depourvues d'aretes vives et composees d'une multitude de micro-particules cristallines 
agglomerees entre elles. Cette structure se difference de facon nette de celle d'un maltitoi cristallise dans I'eau et d'un 
maltitol extrude, qui sont constitues de particules cubiques ou parallepipediques tres anguleuses, ou encore d'un 
maltitoi masse, presentant une structure tres dense comportant des particules faiblement "birefringentes en lumiere 
polarisee. 

C'est ainsi que la composition cristalline de maltitol conforme a I'invention est quasiment depourvue de particules 
presentant des caracteristiques de forme et d'aspect similaires a celles retrouvees dans Ies poudres de maititol cris- 
tallisees dans I'eau. extrudes ou masses. 

La composition cristalline conforme a I'invention possede en general une surface specifique inferieure a 0.2 rr^/g. 

De pius, la demanderesse a constate, en mesurant la porosite au mercure sur des coupes granulometriques de 
160 a 250 microns, que contrairement a une poudre de maltitol cristallise dans l'eau ; la composition conforme a I'in- 
vention est constitute de particules possedant des pores ouverts de taille comprise entre 1 et 10 microns. Le volume 
de ces pores represente en general 0.01 a 0.03 cm 3 /g : ce qui est plus faible que Ies volumes ordinaires pour des 
poudres de maltitol masse ou extrude. 

La teneur en eau. determined par etuvage a 130°C pendant 2 heures. de !a composition cristalline de maltitol 
conforme a I'invention est de preference inferieure a 2 % et plus preferentielJement encore inferieure a 1 %. Genera- 
lement. cette teneur est meme inferieure a 0.5 % : voire a 0.35 %. 

En ce qui concerne Ies caracteristiques fonctionnelfes de ia composition cristalline de maltitol conforme a I'inven- 
tion, la demanderesse a evalue son aptitude a recoupment en utilisant I'appareil commercialise par la societe HOSO- 
KAWA. Cet appareil permet de mesurer dans des conditions standardises et reproductibles. I'aptitude a I'ecoulement 
d'une poudre et de calculer une note d'ecoulement appelee egalement indice de Carr La composition conforme a 
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I'invention presente une note d'ecoulement excellente. comprise entre 70 et 90. Cette valeur est de preference comprise 
entre 75 et 90 et plus preferentielfement encore entre SO et 90. Cette valeur est tres voisine de cedes de poudres de 
maltitol de Tart anterieur obtenues par extrusion de cristaux cristallises dans I'eau. 

Par ailleurs, I'aptitude a I'ecoulement de la composition selon I'invention est d'ordinaire nettement superieure a 
5 celles des poudres de maltitol obtenues par simple cristallisation dans I'eau ou par la technique de "masse". 

On peut penser que ('excellente aptitude a I'ecoulement de la composition conforme a I'invention s'expiique par 
la combinaison de plusieurs de ses caracteristiques physico-chimiques. a savoir en particulier I'absence de charges 
electrostatiques importantes a la surface des particules'la constituant ; sa richesse en maltitol. sa faible hygroscopicite 
et enfin la forme caracteristique des particules la constituant. Cette excellente aptitude a I'ecoulement est avantageuse 
io car elle rend tres aisee le remplissage et la vidange de tremies : de recipients ou d'autres contenants tels que sachets 
ou gelules par exemple. 

Une seconde propriete fonctionnelle essentielle de la composition cristalline de maltitol conforme a I'invention est 
celle de se dissoudre tres rapidement dans I'eau. Pour mesurer cette Vitesse de dissolution, on procede selon un test 
A, qui consiste a introduire dans 1 50 grammes d'eau demineralisee et degazee, maintenue a 20°C et soumise a une 
?5 agitation a 200 t/minute dans un becher de forme basse de 250 ml : 5 grammes exactement d'une coupe granulome- 
trique de 200 a 315 microns du produit a tester Le temps de dissolution correspond au temps necessaire, apres 
introduction du produit. pour obtenir une parfaite limpidite visuelle de la preparation. Dansces conditions, la composition 
conforme a ['invention possede en general une vitesse de dissolution inferieure a 30 secondes et de preference infe- 
rieure a 26 secondes et plus preferentieliement encore inferieure a 20 secondes. Ces temps sont generalement infe- 
20 rieurs a ceux obtenus avec toutes les poudres de maltitol actueltement commercialisees. On comprend que cette 
faculte de dissolution rapide soit un avantage indeniable. par exemple dans la fabrication de produits alimentaires ou 
pharmaceutiques a dissoudre avant leur ingestion. 

La composition cristalline de maltitol conforme a I'invention possede egalement d'autres caracteristiques avanta- 
geuses. On peut citer sa tres bonne aptitude a etre comprimee pour preparer des tablettes a macher ou a sucer et sa 
25 tres bonne aptitude a etre melangee a d'autres produits. 

La composition cristalline de maltitol conforme a I'invention est susceptible d'etre obtenue en procedant a la pul- 
verisation d'un sirop relativement riche en maltitol respectivement a la quantite de carbohydrates presents dans ce 
sirop, sur un lit pulverulent en mouvement de particules de maltitol cristallise de purete au moins egale a celle du sirop. 
II a ete constate que la richesse en maltitol du sirop doit etre superieure ou egale a 92 % afin que la cristallisation du 
30 maltitol puisse s'operer en un temps suffisamment bref et de facon importante. 

Ce sirop de maltitol est generalement une solution totalement iimpide de maltitol ou bien une solution legerement 
opaque en raison de la presence eventuelle, mais non desiree, de fins cristaux de maltitol. 

La composition cristalline de maltitol peut en particulier etre obtenue en mettant en oeuvre le procede comportant 
les etapes suivantes : 

35 

preparation d'un sirop de maltitol ayant une matiere seche d'au moins 50 % et presentant une richesse en maltitol 
superieure ou egale a 92 %, 

pulverisation fine de ce sirop sur un lit pulverulent de particules en mouvement de maltitol cristallise de richesse 
au moins egale a celle du sirop : ce lit ayant une temperature comprise entre 60 et 110°C: la masse du lit repre- 
■to sentant constamment au moins 2 fois la masse du sirop pulverise, 

sechage du lit pulverulent et du sirop afin d'obtenir la composition cristalline de maltitol, 

maturation eventuelle de la composition cristalline de maltitol jusqu'a ce qu'elfe presente une cristallinite suffisante 
et de preference une enthalpie de fusion superieure ou egale a 130 J/g, 

recyclage eventuel partiel de la composition cristalline de maltitol afin qu'elle constitue un nouveau lit pulverulent 
45 de maltitol cristallise. 

Contrairement a ce que Ton aurait pu penser cette technique permet d'obtenir une composition cristalline de 
maltitol de faible densite et dont la vitesse de dissolution dans I'eau est rapide. Ces proprtetes peuvent etre ajustees 
en modifiant la richesse en maltitol du sirop. la matiere seche du sirop, la finesse de la pulverisation, la nature des 
so particules de maltitol cristallise constituant le lit pulverulent, le moyen de mise en mouvement de ces particules, la 
temperature du lit, la temperature de sechage, et les masses respectives du lit et de sirop pulverise. 

En ce qui concerne la richesse en maltitol du sirop, on prefere qu'elle soit superieure ou egale a 95 %, mieux 
encore superieure ou egale a 98 %. I'ideal etant de choisir une richesse voisine ou superieure a 99 %. 

II est preferable d'eviter une pulverisation grossiere du sirop ; auquel cas on observe un collage, une mauvaise 
55 cristallisation du maltitol et une augmentation trop forte de densite, ce qui n'est pas recherche. Aussr afin que la 
composition cristalline de maltitol presente les proprietes specifiques decrites plus haut ? il convient de retenir un ma- 
teriel permettant de former a partir du sirop de tres fines gouttelettes, voire un brouillard. 

En ce qui concerne la nature des particules du maltitol constituant le lit pulverulent, on prefere qu'elles presentent 
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egalement une grande richesse en maltitol. toujours au moins egale a celle du sirop employe. Pour obtenir un bon 
resultat. ii est aussi preferable que ce lit soit egalement assez peu dense, c'est-a-dire presente une densite inferieure 
a 700 g/l et mieux encore inferieure a 650 g/l. L'ideal est de retenir pour ce iit des particules de maltitol presentant 
('ensemble des caracteristiques de la composition cristalline de maltitol conforme a 1'invention. Ceci peut etre obtenu 
en realisant un recyclage partie! de la composition conforme a l'invention : laquelle joue alors !e role de lit pulverulent 
de maltitol cristallise. II est tres avantageux de proceder de ia sorte mais alors il est preferable de broyer ou de tamiser 
la composition conforme a invention pour ne retenir que les particules de taille inferieure a 150 microns et mieux 
encore de taille inferieure a 90 microns. 

La mise en mouvement des particules constituant le lit pulverulent peut. etre obtenue mecaniquement, ou par 
soufflage d'air. Cette derniere possibility est preferee car il est facile en choisissant la temperature de Tain d'ajuster la 
temperature du lit a une valeur comprise entre 60 et 110°C. et en regulant les debits d'air. d'ajuster les proprietes de 
la composition cristalline de maltitol. 

Generalement, on prefere que la temperature de ce lit soit maintenue entre 65 et 90°C : l'ideal etant de se situer 
entre 70 et 35 3 C. On prefere egalement que la masse du lit pulverulent represente constamment 3 fois ou mieux 5 
fois la masse de sirop pulverise. Lorsqu'on procede a un recyclage partiel de la composition selon I'invention afin 
qu'elie joue le role de lit pulverulent, il suffit d'ajuster le debit d'entree en sirop pour qu'il ne represente qu'au plus 25 
% : ou mieux au plus 17 % du debit d'entree en composition recyclee. 

Le sechage du lit pulverulent sur lequel a ete pulverise le sirop doit etre conduit de facon a obtenir une teneur en 
eau finale ne depassant pas 2 %, de preference 1 % et plus preferentiellement 0.5 % de la composition. 

La demanderesse a demontre que Ton pouvait avantageusement fabriquer en continu la composition cristalline 
de maltitol par exemple en utilisant une tour d'atomisation de type M.S.D. de la societe N I RO- ATOMIZER laquelle 
permet grace a sa conception de reproduire toutes les etapes essentielles du procede conforme a I'invention. 

Ce materiel permet. en.effet, de pulveriser tres finement a I'aide de la buse qu'il comporte, un sirop ayant une 
temperature comprise entre 50 et 100°C et une matiere seche comprise entre 55 et 85 %. sur un lit de particules de 
maltitol mis et maintenu en mouvement avec de I'air. De plus ; ce materiel permet simultanement d'operer a un sechage 
par de I'air chaud. On peut choisir avantageusement une temperature d'entree d'air comprise entre 160 et 300°C et 
des debits en matiere entrantes tels que la temperature de I'air sortant de la tour soit comprise entre 60 et 130°C et 
mieux encore entre 70 et 90°C. Ce materiel permet egalement de proceder eventuellement a un recyclage partiel de 
la composition cristalline de maltitol et de la disperser tres finement dans le haut de la tour autour de ia buse de 
pulverisation du sirop. 

La composition cristalline de maltitol obtenue selon le procede conforme a I'invention peut au besoin etre par la 
suite granulee, de facon a modifier sa granulomere. Cette granulation peut etre realisee a I'eau, a la vapeur ou a 
I'aide d'un sirop contenant de preference du maltitol. 

La composition cristalline de maltitol conforme a I'invention peut avantageusement etre employee en tant qu'agent 
edulcorant. agent de charge ou de texture, excipient ou support d'additifs divers. Elle est particulierement recomman- 
d'ee, en raison de ses proprietes specifiques. a la fabrication de comprimes et de poudres a dissoudre dans les do- 
maines alimentaire et pharmaceutique. Toutefois : nen n'empeche de I'utiliser a une tout autre fin, comme par exemple 
pour formuler des chewing-gums, des sirops ou des confiseries. 

Uinvention sera encore mieux comprise a I'aide de I'exemple qui suit, lequel ne se veut pas limitatif et fait seulement 
etat de certains modes de realisation et de certaines proprietes avantageuses de la composition cristalline de maltitol 
selon I'invention. 

Exemple 1 : Preparation de compositions cristallines de maltitol selon I'invention et comparaison aux produits de i'art 
anterieur. 

On prepare une solution de maltitol a 75 % de matiere seche par dissolution de cristaux de maltitol presentant 
une richesse en maltitol de 99,8 %. Cette solution est amenee a 80°C puis maintenue a cette temperature. 

On procede a I'atomisation de cette solution en utilisant une tour de type M.S.D. de la societe NIRO ATOMIZER. 
Pour cela on introduit au prealable dans la tour environ 100 kg de poudre de maltitol cristallise dans I'eau de fine 
granulomere. On retient pour cela la poudre cristalline MALTISORB® P 90 commercialisee par la demanderesse. 
Celle-ci joue le role de lit pulverulent de maltitol cristallise. Cette poudre est mise en mouvement par fluidisation avec 
de I'air a 40°-90°C et par recyclage en haut de la tour apres passage sur un broyeur produisant des particules de 
maltitol cristallise de taille inferieure a 90 microns. 

On procede ensuite a la pulverisation fine du sirop sur le lit pulverulent de particules en mouvement de maltitol 
cristallise. en ajustant les debits des matieres entrantes dans la tour de facon a ce que la quantite de ce sirop pulverise 
ne represente pas plus de 25 % de la quantite recyclee de maltitol pulverulent. On choisit une temperature d'air de 
sechage a ('entree superieure de la tour comprise entre 165 et 225°C. La temperature de I'air sortant de la tour est 
comprise entre 70 et 90°C. 
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Dans ces conditions, on constate apres 7 heures de fonctionnement de la tour, que la composition de maltitol 
sortant de cefie-ci est quasiment depourvue de particules presentant des caracteristiques de forme et d'aspect simi- 
(aires a celles retrouvees dans fa poudre MALTISORB® P 90. En effet la composition est essentiellement poreuse et 
alveolee et est constitute de particules essentiellement spheriques. depourvues d'aretes vives et composees d'une 
multitude de micro-particules cristallines agglomerees entre eiles. Cette composition conforme a I'invention est appelee 

11. Ses principales caracteristiques sont donnees dans le tableau ci-apres. 

On procede egalement a I'atomisation d'une solution de maltitol moins riche en maltitoL en procedant exactement 
comme indique plus haul Cette solution contient 95.3 % de maltitol et 2.9 % d'autres polyols. Apres 7 heures de 
fonctionnement de la tour, on constate que le produit sortant est bien cristallise et presente toutes ies caracteristiques 
de la composition cristalline de maltitol conforme a I'invention. Ce produit est appele 1 2. On note que cette composition 

12. malgre sa richesse assez faible en maltitol. a cristallise en un temps relativement bref et de facon suffisamment 
complete, et cela de facon surprenante, sans avoir eu nullement besoin de realiser un sechage compiementaire et un 
vieiilissement par soufflage d'air pendant une a vingt heures. comme recommande dans le brevet US 4.408.041 . 

On compare Ies compositions 11 et 12 conformes a I'invention a differentes poudres de maltitol de I'art anterieur. 
c'est-a-dire : 

une poudre cristalline contenant des cristaux de maltitol obtenus par cristallisation dans I'eau (MALTISORB® P 
200): 

une poudre obtenue selon la technique dite de "masse" (AMALTY® MR de la societe TOWA CHEMICAL): 
- -. et une poudre de maltitoL extrudee selon Ies conditions donnees dans !e brevet EP 0 220 103. 

La structure des differents produits est observee au microscope optique en lumiere' polarisee et au microscope 
electronique : sur des coupes granulometriques de 0 a 1 00 microns. On constate par comparaison des cliches obtenus 
au microscope optique correspondant a la composition ll (figure N° 1 ), la poudre MALTISOR® cristallisee dans I'eau 
(Figure N° 2), la poudre massee AMALTY® MR (figure N°3) et la poudre extrudee (Figure N°4) : 

que seule la poudre massee AMALTY® MR ne polarise pas la lumiere. ce qui temoigne d'une faible cristallinite 
ou d'un grand desordre cristallin. 

que la composition 1 1 selon I'invention est essentiellement constitute de particules spheriques sans aretes vives, 
ce qui la distingue tres nettement des poudres cnstallisees dans I'eau et extrudees. 

En comparant Ies photographies obtenues en microscopie electronique pour la composition 11 {Figure N°5) : la 
poudre cristallisee dans I'eau (Figure N°6) : la poudre massee (Figure N°7) et la poudre extrudee (Figure N°S). on 
constate que la composition cristalline de maltitol selon I'invention possede essentiellement une structure poreuse et 
alveolee et contient des particules composees de micro-particules cristallines agglomerees entre elies. La densite de 
ces particules apparalt nettement moins elevee que celle des particules des produits de I'art anterieur. Ces dernieres 
presentent en effet une structure dense et compacte.- avec des surfaces de particule lisses ou herissees. tres differentes 
de celles retrouvees pour la composition selon I'invention. 

Dans le tableau suivant sont donnees plusieurs caracteristiques fonctionnelles des compositions 11 et 12 selon 
I'invention. Contrairement aux compositions de I'art anterieur Ies compositions conformes a I'invention allient avanta- 
geusement des proprietes jusqu'a present jamais retrouvees simultanement. Elles possedent en effet a la fois Ies 
caracteristiques d'etre compressibles, de s'ecouler facilement et de se dissoudre tres raptdement dans I'eau. 

De plus il apparait qu'elles sont tres faiblement hygroscopiques : ce qui est un avantage indeniable pour leur stoc- 
kage et leur usage. 
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Exemple 2 : Comparaison de compositions conformes a I'invention et des produits de i'art anterieur obtenus selon te 
brevet US 4.40S : 401. 

On prepare des "total sugar" selon Tart anterieur par atomisation simple de solutions precristallisees ou masses 
cuites de maltitol. 

Pour cela, on suit les recommandations donnees dans le brevet US 4.408,401, en employant des suspensions 
cristallines de richesse en maltitol de 98 %. contenant 25 a 60 % environ de cristaux de maltitol. 

On compare les caracteristiques des "total sugar" ainsi obtenus a celles des compositions 11 et 12 selon I'invention 
de I'exemple 1 . 

On constate que les "total sugar" presentent une structure dense et une densite apparente toujours superieure a 
700 g/L les autres caracteristiques etant egalement tres proches d'un produit cristallise dans I'eau. C'est ainsi que les 
vitesses de dissolution dans I'eau de ces "total sugar" sont votsines de 70 secondes et qu'il n'est pas possible de 
preparer a partir de ceux-ci des comprimes selon le test du brevet EP 0 220 103, meme en augmentant les forces de 
compressions. 

On constate que les "total sugar" de I'art anterieur ne presentent pas les caracteristiques physiques et fonction- 
nelles avantageuses des compositions 11 et 12 conformes a I'invention. 



Exemple 3 : 

On prepare des chewing-gums sans sucre selon la formulation ci-dessous : 

gomme de base 247 g 

poudre de maltitol 543 g 

sirop de maltitol LYCASIN® 80/55 1 98 g 

arome spearmint 12 g 

On retient en tant que poudre de maltitol : 



une coupe granulometrique 200-31 5 microns preparee a partir de la composition 1 1 conforme a I'invention et don- 
nee a I'exemple 1 , 

et une coupe granulometrique 200-315 microns obtenue a partir d'une poudre de maltitol cristallise dans i'eau 
MALTISORB® P200. 



On compare la texture des chewing-gums sans sucre obtenus dans des conditions strictement identiques par 
emploi des deux poudres de maltitol ci-dessus. 

On constate a la degustation que ; bien que les poudres utilisees soient particulierement grossieres, la coupe selon 
I'invention confere au chewing-gum une texture plus lisse et tres nettement moins sableuse que la coupe de maltitol 
cristallise dans I'eau. 

On constate egalement que la durete des echantillons de chewing-gums contenant la coupe selon ('invention est 
avantageusement plus grande que celle des echantillons formuies avec la coupe de I'art anterieur Ceci est confirme 
par une mesure de durete par penetrometrie au moyen d'un materiel de marque INSTRON®. 

Cette comparaison confirme I'interet que presente la composition conforme a I'invention dans la formulation de 
chewing-gum lorsque Ton souhaite ajuster la texture. 

On peut egalement sans inconvenient retenir la composition cristalline conforme a I'invention pour drageifier des 
chewing-gums en I'utilisant sous forme pulverulente ou de sirop. 



Revendications 

1. Composition cristalline de maltitol caracterisee en ce qu'elle presente essentiellement une structure poreuse et 
alveolee : une richesse en maltitol superieure ou egale a 92 %, et une densite apparente comprise entre 100 et 
700 g/l. 

2. Composition selon la revendication 1 ; caracterisee en ce qu'elle presente une richesse en maltitol superieure ou 
egale a 95 %, de preference superieure ou egale a 98 % et plus preferentiellement encore egale ou superieure a 
99 %. 

3. Composition selon les revendications 1 ou 2, caracterisee en ce qu'elle presente une enthalpie de fusion superieure 



9 



10 



EP 0 735 042 A1 

a 1 30 J/g, de preference superieure a 1 45 J/g et plus preferentiellement encore superieure a 1 55 J/g. 

4. Composition selon Tune quelconque des revendications 1 a 3. caracterisee en ce qu'elle contient. en poids sur 
matiere seche. moins de 5 % et de preference moins de 2 % de polyols autres que le maltitol. 

5. Composition selon I'une quelconque des revendications 1 a 4, caracterisee en ce qu'elle presente une densite 
apparente comprise entre 200 et 670 g/i. de preference entre 300 et 650 g/l. et plus preferentiellement encore 
entre 400 et 650 g/l. 

6. Composition selon I'une quelconque des revendications 1 a 5. caracterisee en ce qu'elle presente une note d'ecou- 
lement de Carr comprise entre 70 et 90 ; de preference entre 75 et 90 et plus preferentiellement encore entre 80 
et 90. 

7. Composition selon I'une quelconque des revendications 1 a 6. caracterisee en ce qu'elle presente une teneur en 
'5 eau inferieure a 2 % : de preference inferieure a 1 % et plus preferentiellement encore inferieure a 0 ; 5 %. 

8. Composition selon I'une quelconque des revendications 1 a 7. caracterisee en ce qu'elle contient un ou plusieurs 
additifs choisis parmi les edulcorants intenses. les colorants, les parfums, les aromes. les vitamines, les mineraux, 
les principes actifs pharmaceutiques ou veterinaires, les esters gras d'acides gras, les acides organiques et mi- 

2 o neraux et leurs seis : les matieres proteiques commeles proteines, les acides amines et les enzymes. 

9. Composition selon I'une quelconque des revendications 1 a 3. caracterisee en ce qu'elle presente une vitesse de 
dissolution dans I'eau. selon un test A, inferieure a 30 secondes, de preference inferieure a 26 secondes et plus 
preferentiellement inferieure a 20 secondes. 
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10. Procede d'obtention d'une composition cristafline de maltitol caracterise en ce qu'il comporte les etapes suivantes : 



preparation d'un sirop de maltitol ayant une matiere seche d'au moins 50 % et presentant une richesse en 
maltitol superieure ou egale a 92 %, 

30 • pulverisation fine de ce sirop sur un lit pulverulent de particules en mouvement de maltitol cristallise de richesse 

au moins egale a celfe du sirop T ce lit ayant une temperature comprise entre 60 et 110°C: la masse du lit 
representant constamment au moins 2 fois la masse du sirop pulverise; 
sechage du lit pulverulent et du sirop afin d'obtenir la composition cristalline de maltitol, 
maturation eventueile de la composition cristalline de maltitol jusqu'a ce qu'elle presente une cristallinite suf- 

35 fisante et de preference une enthalpie de fusion superieure ou egale a 1 30 J/g : 

recycfage eventuel partiel de la composition cristalline de maititol afin qu'elle constitue un nouveau lit pulve- 
rulent de maltitol cristallise. 
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FIG.2. 
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FIG. 3 
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FIG .4 . 
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FIG.5. 
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